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RESUMO

Bacillus thuringiensis (Bt), uma bactéria utilizada em contrele bioldgico de
lepiddpteros, € produzida através de fenﬁentaf;éo submersa ou semi-solida . Apds a
fermentagdo um dos maiores problemas encontrados € a recuperagdo desse material. Neste
trabalho foi estudada a secagem do material fermentado apds centrifugagio. A pasta foi
pré-formulada usando 97% de argila como inerte e 3% de principio ativo (Bt). A secagem
foi feita usando diferentes tipos de secadores, nos quais se estabeleceram os parimetros de
interesse. A comparagiio entre os processos foi feita através da avaliagdo da manutencio da
atividade microbiana de Bacillus rhuringiensis A secagem realizada em secador
convencional a 90 °C apresentou um valor D de 5,86 h. A secagem realizada em atomizador
a 120, 150 e 180 °C apresentou respectivarﬁente 9,49 5, 5885 ¢ 3,43 s de valor D, e valor
z de 135,16°C. A viabilidade relativa foi mantida a 50°C e 70°C e sofreu redugio a 90 °C
em secador convencional. No atomizador a viabilidade relativa decresceu com  elevagédo

da temperatura de 120 °C a 180°C.



ABSTRACT

Bacillus thuringiensis (Bt), a bacteria used in biological control of insect pests is produced
by submerged or semi solid fermentation. Downstrean problems are very important after
fermentation is finished. In this work it was studied the drying of fermented broth, after
centrifugation. Three per cent of Bt was mixed with 97% clay, and used as a pre formulated
material to be dried. Drying was realized both in conventional and spray dryers.
Conventional dryer at 90 °C presented D value of 5.86 h and spray dryer presented D values
of 9.49 s5; 5.88 5; 3.43 5, at 120 °C 150 °C ¢ 180 °C respectively. The z value in spray dryer
was 135.16 °C. Microbial relative viability was maintained at 50 °C and 70 °C but was
reduced at 90 °C in conventional dryer. In spray dryer the microbial relative viability

decreased when the temperature increase from 120 °C to 180 °C.
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1. INTRODUCAO

Bacillus thuringiensis Berliner, € atualmente um dos inseticidas biologicos
mais utilizados e difundidos em diversos paises como Estados Unidoes, Russia, China e
paises europeus.

A importancia do desenvolvimento dessa bactéria deveu-se ao fato desta
apresentar caracteristicas ideais como:

a. Especificidade, viruléncia e poténcia contra insetos-praga.

b. Inocuidade ao ser humano e outros vertebrados e insetos benéficos.

¢. Reprodugio “in vitro” através de processo fermentativo, o que torna sua
produgdo vidvel comercialmente.

ds estudos de fermentagdo para produgio do inseticida bioldgico de Bacillus
thuringiensis (Bt), vem sendo desenvolvidos ha um bom tempo e levaram em consideragéo
a variedade do microrganismo, os substratos a serem usados como fontes de carbono e

nitrogénio e as condigdes operacionais da fermentagao.
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Entretanto, essa drea ¢ bastante carente de literatura, aplicada especialmente
aos processos de secagem de microrganismo. No caso da recuperagdo do Bacillus
thuringiensis, a manutengdo da viabilidade ¢ o fator mais importante e estd associado a
 resisténcia térmica do microrganismo, sendo que esta depende fundamentalmente da
- combinagio temperatura e tempo.

Para que o Bacillus thuringiensis chegue a fase de campo ha necessidade de
estudos e desenvolvimento de processos na drea de recuperagdo do produto para que entdo

seja formulado e aplicado.



2. OBJETIVOS

2.1. OBJETIVO GERAL

1. Estudo de secagem de produtos de Bacillus rhuringiensis, visando a manuten¢do da

atividade microbiana.



2.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

f—

. Estudo de parametros envolvidos na secagem de Bacillus thuringiensis.

13

. Determinagdo da viabilidade microbiana dos produtos secos.

3. Estudo termobacterioldgico visando a determinagao dos valoresde D e z.

o

. Determinagao das curvas de penetragio de calor.



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA.

3.1. Bacillus thuringiensis.

3.1.1. Histdrico.

Patdgenos de insetos, utilizados como agentes de controle bioldgico, tém sido
usados em escala cada vez maior no combate a pragas da agricultura e vetores de doengas.
Muitos resultados promissores obtidos com a bactéria entomopatogénica Bacillus
rhuringiensis (Bt) tem levado a pesquisa a concentrar esforgos para elucidar uma série de
fendmenos que acompanham o controle de insetos por ela exercido.

CAPALBO (1989) relata que o primeiro isolado de Bt, posteriormente
denominado Bacillus thuringiensis var. sotto, foi obtido por Ishiwata, no Japdo, em 1902,
de uma lagarta do bicho da seda, Bombix mori. Em 1915, na Aiemanha, Berliner isolou uma

bactéria de Anagasta kuhniela, traga das farinhas, a qual denominou Bacillus thuringiensis.
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Entretanto, apenas em 1953 foi demonstrada a presenga do corpe paraesporal na célula
esporulada desta bactéria, o qual foi associado a sua atividade inseticida. Esse corpo
paraesporal (também denominado cristal, cristal protéico, endotoxina, deltaendotoxina ou
” ?r&c'b'ﬁna)., de ﬁafufe.zé”?rotéicé,. é formado .dur.ant.emc.n. .ﬁ.fséesso de éééofﬁiégéo ao

microrganismo.
3.1.2. Importancia.

Conforme MORAES, CAPALBO (1986) o Bacillus thuringiensis é uma
bactéria mesdfila, aerdbica ou anaerdbica facultativa, gram-positiva, e que produz o cristal
protéico durante a fermentagdo. Diversos pesquisadores reestudaram detalhadamente o efeito
deste cristal protéico, também chamado delta-endotoxina, sobre as larvas de lepiddpteros
e pode-se dizer que esta toxina ¢ hidrolisada por enzimas do processo digestivo e pelo pH
alcalino caracteristico do trato digestivo da larva. As sub-unidades do cristal atacam o tubo
digestivo e causam entdo a paralisia. O esporo também atua no controle dos insetos quando
penetra a parede do tubo digestivo destes, e pode se reproduzir em seu interior. Neste caso
o inseto morrera com caracteristicas de septicemia e ndo de toxemia, como no caso de
morte pelo cristal.

MORAES (1981) cita que outras toxinas sio igualmente produzidas pér
diferentes variedades de Bt na fase vegetativa, e tem sido demonstrada sua atividade contra

diferentes insetos. A ampla gama de insetos suscetiveis, a inocuidade & fauna e a flora, bem
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como aos vertebrados e a sibilidade de produgdo “in vitro”, foram aspectos positivos
pe P

para a industria se interessar pela produgdo deste inseticida em grande escala.

_3.1.3. Produgdo Industrial.

O interesse comercial no desenvolvimento de produtos para controle
microbiano de insetos iniciou-se em torno de 1950, quando se percebeu a possibilidade de
manipular microrganismos para causar epizootias em insetos suscetiveis, a velocidades
proximas aquelas dos produtos quimicos, sem contudo causar danos as espécies benéficas.
Primeiramente, foram as empresas com instalagdes para fermentagdo que, na procura de
novos mercades, se langaram no estudo da produgdo do Bt, que se apresentava vidvel para
crescimento in vifro. A seguir, as indistrias de produtos quimicos, ja estabelecidas na
producéio e venda de inseticidas, demonstraram interesse devido a potencialidade que o
inseticida bacteriano representava na facilidade de producao, viabilidade e eficdcia para o
controle de insetos, MORAES, CAPALBOQO (1986).

Para a produgdo comercial de microrganismos, ou de produtos microbianos,
ha necessidade de uma linhagem bem adaptada ao processo fermentativo e variagdes sdo
necessarias a fim de maximizar a produgdo e realizar o crescimento sob condi¢bes de
fermentagio econdmica. No caso de Bt ¢ a aplicagdo de bicensaios com o produto obtido
que determina a melhor linhagem. Isto envolve grande consumo de tempo, o que néo é

pratico nem econdmico, porém indispensdvel, MORAES (1976).



3.2. Recuperagio do Produto.

A recuperagio de produtos microbianos pode ser mais dificil e mais cara que
o processo fermentativo,” Como exemplo, sabe-se que para uma planta’ de’ produgéo de
antibidtico, o investimento realizado com as instalagdes de recuperagfio representam cerca
de quatro vezes o custo das instalagdes de fermentagio (fermentador e equipamentos
auxiliares). Cerca de 60 % do custo fixo de plantas de fermentagdo para acidos organicos
ou amino-acidos sdo atribuidos a segio de recuperacio, BUNGAY et al (1984).

Segundo DIETZ (1981), dentre os processos utilizados para recuperagio de
microrganismos, podem ser considerados vdrios métodos, os quais sio usados para
conservagao de culturas microbianas. O método de liotilizagdo é 0 mals conveniente para
a maioria das bactérias incluindo actinomicetos e alguns fungos e leveduras, além de ser
bom para culturas que serdo comercializadas. Apresenta algumas desvantagens tais como
de que a viabilidade usualmente ¢ boa mas esse rigoroso processo pode ocasionar mutantes
indesejaveis e ¢ insatisfatorio para alguns microrganismos higrofilos e fungos altamente
esporulados. Outro método é o da conservagio a Ultra Baixa Temperatura ou sobre
nitrogénio liquido (-196°C), cujas vantagens sdo que ha uma interrupgdo do metabolismo
e permite longo periodo de armazenamento. Como desvantagens temos o custo de
investimento inicial muito alto, a necessidade de condi¢des economicamente estdveis para
evitar perdas por deficiéncia no suprimento de nitrogénio liquido, e é um processo caro e

deve-se ter muito cuidado no caso de uso de ampolas lacradas. O lacre imprdprio pode
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permitir que haja entrada do nitrogénio no material e quando exposto ao ar pode ocorrer

explosgo.

3,3, Recuperagio de Material Biolégico.

Usa-se amplamente a secagem na recuperagao dos produtos de fermentagio,
ligado principalmente as opera¢es de acabamento, BORZANI et al (1975).

O processo de secagem de um produto bioldgico envolve a remogdo de agua
até o ponto em que o produto possa ser armazenado com seguranga. A condigdo necessdria
para que ocorra o processo de secagem € que o teor de umidade do produto esteja acima
do seu teor de umidade de equilibrio, para condigdes pré-estabelecidas de umidade relativa
e temperatura do ar de secagem, FORTES, OKOS (1980).

Dentre os fatores que determinam a taxa de evaporagdo da dgua na superficie
de um corpo ou um material poroso completamente umido, consideram-se: temperatura;
umidade, pressdo de vapor e velocidade do ar; tamanho e forma da superficie Gmida;
diregio do movimento do ar em relagdo a superficie umida, LOPES FILHO (1983).

Segundo SOLOMONS (1969) uma das mais dificeis operagdes de
recuperacdo de material bioldgico é a secagem. Materiais termo-ldbeis ndo apresentam
apenas problemas de inatividade causados por altas temperaturas, mas muitas vezes
paradoxalmente, precisa-se de certa quantidade de calor para evitar uma autdlise enzimatica
. Como exemplo bastante tipico para esse tipo de problema, pode-se comparar a secagem

de microrganismos como a de um conjunto de células. Temperaturas elevadas causam,
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obviamente, severos danos em proteinas, mas a secagem a vacuo a 40°C também é muitas
vezes igualmente desastrosa porque uma severa degradagio pode ocorrer e o material
obtido ficar com coloragic escura e apresentar odor de amonia. Como em muitas

~operages, deve-se observar que o processo para secagem de 10 mg dé amostra laboratorial

. apresenta um grau de complexidade positivamente diferente do manuseio de .30 kg do

mesmo material.

BLACHERE et al (1973), secando meio de Beauveria tenella, em leito fixo
com temperatura de entrada do ar a 25 °C por 48 h, obteve queda de viabilidade do material
para 5,3%, com as causas identificadas como: tempo longo de secagem, ma circulagao do
ar, células muito compactadas ¢ a¢do nociva do oxigénio do ar. Os autores formulando e
secando meio de Beauveria renella com silica & temperatura de 30 “C por 4-5 h obtiveram
uma viabilidade final de 49% .

Beauveria brongniartii e Beauveria bassiana formuladas e secas em leito fixo
com temperatura de ar de entrada a 150 °C e de saida a 70 °C, tiveram uma viabilidade
final entre 50-70% . O inerte usado foi a bentonita, FARGUES et al (1979).

Reed e Ponte apud MORRIS (1990) afirmam que geralmente leveduras séo
secas em correntes de ar, mantendo a temperatura da levedura abaixo de 40 °C.

MORRIS (1990) secando leveduras em secador de leito de jorro a
temperaturas de 100, 120 ¢ 140 °C, obteve uma viabilidade entre 13,8 e 39% apds 30
minutos de secagem.

DULMAGE et al (1990) formularam uma pasta obtida por centrifugagéo de

Bacillus thuringiensis com agente umectante, dispersante e inerte tendo 4% de principio
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ativo. O material foi seco em atomizador com temperatura de entrada entre 125 ¢ 150 °C
e temperatura de saida a 75 e 100 °C.

STUMBO (1973), apresenta os métodos mais comuns usados para medida
da resisténcia térmica das bactérias: Tempo de morte térmica (TDT)-método de tubo,
Tempo de morte térmica (TDT)-método latas, Método do Tanque, Método de Frasco,
Termoresistor, Método TDT com tubo aberto, Método do tubo capilar, que sdo comumente
empregados para determinagho do tratamento térmico, representado pelo valor D.
Dependendo de como os dados foram obtidos, o valor D pode ser tomado diretamente
através da construgido da curva de sobreviventes plotando o logaritimo do numero de
sobreviventes versus tempo (temperatura constante), ou ainda através da suposicéo da
ordem de logaritimo de morte, a partir do nimero inicial de sobreviventes apds um intervalo
de tempo de aquecimento, a cada temperatura estudada.

O valor D, tempo de redugao decimal, é definido como o tempo para que a
linha do grafico do logaritimo do numero de sobreviventes versus tempo, atravesse um ciclo
logaritimico, ou, tempo para que o nimero de sobreviventes seja alterado em um fator de
10, ou ainda, tempo para que a populagio de sobreviventes seja reduzida em 90%, PFLUG
(1990).

O valor z, coeficiente de temperatura de destrui¢io microbiana, é definido

como o numero de graus de temperatura necessarios para causar uma redugio de fator 10
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no valor D, ou para que o mesmo seja reduzido em 90% . B calculado através da

declividade da reta quando plota-se logaritimo de D versus temperatura.

"3.4.1. Fatores que influenciam a resisténcia térmica das bactérias.
Podem ser classificados os seguintes fatores, STUMBO (1973):
a, Resisténcia inerente (genético).
b. Influéncias ambientais ativadas durante o crescimento e formagéo de células e esporos:
idade, temperatura de crescimento, natureza do meio onde o esporo foi produzido, efeito
do meio de recuperacio do esporo.
c. Influéncias ambientais ativadas durante o tempo de aquecimento das células ou esporos.
BASSEN et al (1989} estudando a resisténcia térmica do B. cereus expressa
como o valor D, observou um aumento deste de 3,1 para 3,7 minutos com a variagao do

pH do produto (leite em pd, soro de leite em pd e dgua) de 6,2 para 7,2.

3.4.2. Resisténcia térmica de Bacillus e em especial B. thuringiensis.

As espécies de Bt sdo muito parecidas as espécies de Bacillus cereus quanto
as caracteristicas culturais e bioquimicas. A prior, se forem ignorados os cristais ¢ a
poténcia entomopatogénica, grupos das duas espécies nao podem ser distinguidos por testes

bacterioldgicos de rotina,' DE BARJAC (1981).
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Segundo DULMAGE, AIZAWA (1982), o termo Bt é, muitas vezes, mal

empregado, descrevendo um grupo de organismos similarmente préximos em tamanho e na
forma ao B. cereus.
dados obtidos por - varios autores:

EL-GHANNAM et al (1988) trabathando com culturas de B. thuringiensis
e B. subtilis obteve redugdo de 20-25% da viabilidade quando o tratamento térmico foi de
60 °C por 10 a 30 minutos; a 70 °C pelo mesmo tempo a viabilidade foi reduzida em 64-76
% e em banho-maria em dgua fervente (aproximadamente 100 °C) reduziu-se a 14,6 ¢ 9,5
% para B. thuringiensis e 21,4 e 16,7 % para B. subtilis. O B. subtilis ¢ mais resistente ao
calor.

PENDURKAR, KULKARNI (1989) estudando a resisténcia térmica de
esporos de Bacillus em agua destilada e leite pasteurizado, encontrou para 100 °C o valor
D de 19, 26,5, 20,2, 30,2 e 54 minutos para B. cereus, B. pumilis, B. subtilis, B. coagulans

e B. licheniformi. O experimento constou de aquecimento a 50-100 °C por 10-100 minutcs.

A resisténcia térmica do Bacillus cereus ¢ apresentada na Tab 1, a partir de



Tabela 1. Resisténcia térmica do Bacillus cereus.

Fonte

temperatura D
°C min
82 232,84
o . 11(},37 .

o0

92 6,72
95 30,00
98 2,34
100 19
110 1,00

A350

FATARDO NOGUEIRA et al (1992) *
FAJARDO NOGUEIRA et al (1992) '

FAJARDO NOGUEIRA et al (1992) !
FAJTARDO NOGUEIRA et al (1992)
FAJARDO NOGUEIRA et al (1992) '
PENDURKAR, KULKARNI (1989) ?
PFLUG (1990) 2

" para valores de z = 7,8 °'C
? para valor de z ndo definido.

3.5. Tipos de secadores.

indiretos.

e um gas aquecido. O liquido vaporizado é carregado através do meio de secagem, ou seja,

14

FAJARDO NOGUEIRA et al (1992). ' . .. ..

Dos tipos de secadores tem-se dois grandes grupos: secadores diretos e

Nos secadores diretos o calor se transfere pelo contato entre o sélido timido

o gés aquecido. Os secadores diretos podem também ser chamados de secadores de

convecg¢io. Como exemplo desse secador tem-se o secador de leito estatico ou convencional,

secador de tinel, de leito fluidizado e atomizadores. Nos secadores indiretos, o calor para

secagem ¢ transferido para o sdlido imido através de uma "parede” (suporte). O liquido
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vaporizado é removido independentemente do meio de secagem. A velocidade de secagem
depende do contato do material imido com a superficie quente. Secadores indiretos também
sdo conhecidos como secadores de condugdo ou de contato, como exemplo tem-se os

liofilizadores, PORTER (1984).

- COUCH, ROSS (1980) baseande-se em patentes internacionais de produtos - -

comerciais de Bt informam que a pasta de células pode ser seca em leito fixo com ar

forgado a 40-30 °C, em secador a véacuo, por atomizagdo ou liofilizagao.

3.5.1. Secador de leito estatico.

No secador de leito estitico, o material é aquecido principalmente por
convecgao pelo ar circulante, a temperatura € contrelada para o material nio se aquega
acima da temperatura especificada. Esta temperatura pode ser fixada ligeiramente acima da
temperatura de bulbo-umido, que raramente excede 70 °C. Em geral sio secadores mais
baratos. Este tipo de secador apresenta algumas desvantagens, KEEY (1975):

a. O ar exaurido ¢é ainda quente o que causa uma baixa eficiéncia térmica.

b. Se o umidificante for um solvente valioso, sua recuperagdo no gis ventilado ¢ dificil e
cara.

¢. O produto pode reagir com o oxigénio e outros gases em contato.

d. Com materiais pu!veru}entés, o ar circulante pode carregar as particulas finas, e em

consequéncia ¢ perdida parte do material.
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3.5.2. Atomizador ou “Spray dryer”.

Quando usado para materiais bioldgicos, os atomizadores ou “spray dryers”,

“saida com 100-°Co o A secagem geralimente € instantanea e embora a temperatura

do ar seja alta, o material seco nunca alcanga essa temperatura. O processo € tdo rapido
que a desnaturagdo ¢ menor do que primeiramente se suporia, mas hd muitas vezes uma
sensivel diferenga entre a temperatura do ar que entra ¢ sal bem como na razdo de
alimentagdo assim, um bom numero de experimentos € necessario para se alcangar

resultados confidveis, SOLOMONS (1969).

3.5.3 Liofilizador

A liofilizagdo é uma das técnicas mais comumente usadas para secagem de
materiais termolabeis em laboratdrio. Muitos liofilizadores de laboratdrio tanto podem ser
usados para produgdo de material em ampolas ou para secar maiores volumes dependendo
da capacidade do equipamento, SOLOMONS (1969).

Segundo REY {(1975), a liofilizagdo é uma operagio multipla na qual o
material para ser estabilizado necessita de :

a. congelamento a baixas temperaturas.

b. secagem por sublimagéo direta do solvente congelado, geralmente com pressao reduzida.
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c. estocagem sob condi¢fes controladas, livre de oxigénio, vapor d’dgua, usualmente em
embalagens opacas e A véacuo.

Entre os pardmetros envolvidos estdo: temperatura mdxima para a
solidificagdo completa, velocidade Stima de resfriamento, ocorréncia de estabilidade do

. produto e temperatura minima do inicio do descongelamento.
3.6. Penetragdo de Calor.

HAYAKAWA (1970) comenta que existem muitas formulas na literatura para
obtengdo da temperatura num processo transiente. Estas férmulas sio classificadas em dois
grupos: um baseado em formulas tedricas de transferéncia de calor (Ball et al, 1957; Charm,
1963; Cewell et al, 1961; Evans, 1958, Evans et al, 1954; Gillespy, 1953; Hayakawa ef al,
1968, 1969 e Hieks, 1951) e outro baseado no uso de parametros experimentais como f e
j (Ball, 1923).

SPAGNOL et al (1989), apresentam numa revisao os significados dos fatores
f e j. O fator f quando obtido graficamente plotando tempo de secagem versus temperatura
do produto, indica o tempo necessario para que haja uma variagao de 90% na temperatura
no trecho linear da reta. No seu significado fisico, o fator f relaciona-se com as mudangas
de temperatura do produto em relagio ao sistema externo: parametro geométrico do produto,
facilidade do produto armazenar calor, facilidade do produto em conduzir o calor e do

coeficiente convectivo de transferéncia de calor. O fator j, fator de atraso, é uma fungéo do
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niimero de Biot, que estd relacionado o coeficiente convectivo, desde que o parametro

geométrico e a condutividade térmica do material sejam considerados constantes.

3.7. Difusividade térmica..

SINGH (1982), comenta que difusividade térmica, «, € a relagdo entre trés
propriedades do material: condutividade térmica, densidade e calor especifico. O significado
fisico de a é usado para determinar qudo rapido o calor se propaga ou se difunde no
material. O mesmo autor apresenta modelos, desenvolvidos por Riedel (1969) e Matens
(1980), para predizer a difusividade térmica relacionando-a com o conteido de dgua.

MURR (1992) determina a difusividade efetiva através de método de

regressdo ndo linear ao modelo difusional baseado na geometria inicial da amostra.



4. MATERIAL E METODOS.

4.1. MATERIAL.

4.1.1. Microrganismo.

Bacillus rhuringiensis, var kurstaki, HD1, proveniente do United States
Department Agriculture, USDA, e mantido liofilizado no laboratdrio de Formulagio e

Fermentag¢bes do CNPMA/EMBRAPA.

4.1.2. Equipamentos para secagem:
4.1.2.1. Secagem por atomizagéo:
Atomizador:
Marea: Biichi Laboratory Techniques LTD

Modelo: Biichi 190 (Fig 1)
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1.LEntrada de ar frio 2.Aquecimento  3.Entrada ar quente 4.Ciclone 5.Exaustio
6.Medidor de temperatura de entrada 7.Medidor de temperatura de saida 8.Coletor
Figura 1. Esquema do atomizador.

4.1.2.2. Secagem convencional:

Secador:

Equipamento construido na Faculdade de Engenharia Agricola-UNICAMP.

Esquema: Fig 2

Amostrador:

Caixas de acrilico e voil de seda, com as seguintes dimensdes: 10,0 X 5,0

X 2,0 cm, com tampa tipo gaveta, segundo a Fig 3.
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A.Amostras  B.Ventilador C.Soquetes para lampadas ou resisténcias D.Tela de
dispersdo E. Entrada de ar F. Saida de ar
Figura 2. Esquema de secador convencional
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Figura 3. Amosirador.



4.1.2.3. Liofilizador:

Equipamento da Fundagfo Tropical de Pesquisas e Tecnologia

Tosello”

- 4.1.3. Inerte: . -
Argila:
Marca: Sinter Mor Mineragdo LTDA

Tipo: Caolinita A-50

4.1.4. Outros equipamentos:

Agitador de tubos:
Marca: Scientific Industries Inc,
Modelo: K-550-G, Vortex-Genie.,

Agitador magnético:
Marca: Fisatom
Modelo: 753 A

Agitador incubador:
Marca:New Brunswick Scientific CO, INC.
Modelo: G 25

Agitador pneumdtico:

Marca: Coleparmer

Modelo: R-4685-00 Explosion-proof stirrer,

22

"André
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Anemometro:
Marca: Airflow Developments
Molelo: Airflow LCA 600, V K Patent n® 2127972,
Autoclave:
__Marca: Fabbe-Primar
Modelo: 103, autoclave vertical
Balancas:
Marca: Mettler
Modelo: AE 160, quatro casas decimais.
Marca: Brinkmann Instruments Co Div of Sybrom
Modelo: Sartorius universal, duas casas decimais
Camara de fluxo laminar:
Marca: Engelab
Tamanho: 1200 X 780 X 2280 mm
Centrifuga:
Marca: Penwalt S.A. Ind. e Com.
Modelo: T 1 - série 86 BT 1 1665, tipo Sharples.
Contador de colonias:
Marca: Phoenix
Modelo: EC 550
Estufa:
Marca: Precision Scientific Group

Modelo: 16
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Fermentador; Microferm Fermentor, 14 1
Marca: New Brunswick CO. INC.
Modelo: ME 214

Microsedpios:

Marca: Carl Zeiss Iena .
Modelos: Jenaval e Jenamed2

Moinho:

Marca: Motor Brasil

Modelo: Tipo Coloidal.
Potenciometro:

Marca: Incibrds

Modelo: pH-1400

Pipeta automatica de precisio:
Marca: Gilson
Modelo: P-20, Pipetman P

Ultra-som:

Marca: Thorton Inpec Eleteronic SA

Série: GR-GA

4.1.5. Reagentes para analise, composigio dos meios de cultura e

vidraria.



4.2. METODOS
4.2.1. Produgdo de Bacillus thuringiensis.

O material em estudo foi obtido através de fermentagdo submersa, realizada
no laboratério de Formulacio e Fermentacoes do CNPMA/EMBRAPA, usando metodologia
de MORAES (1976). O processo foi iniciado a partir de microrganismo licfilizado, que foi
re-hidratado e inoculado em meio de manutengdo, composto de agar nutriente, em tubos de

ensaio inclinados.
4.2.1.1. Pré-fermentagao.
Para a produgfio de Bt, por fermentagio submersa, € necessario uma pré-

fermentagdo. Foram preparados cinco erlenmeyers (500 ml), com 100 ml de meio, com a

seguinte composigio:
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Na,HPO, 47 g/l

NaCl 5,0 g/l

Glicose 2,0 g/l

Triptose : 200 gt
pH = 7,3

O meio de cultura foi esterilizado a 121°C, 15 min e depois resfriado a
30°C.

Com uma alga de platina, inoculou-se o Bt que estava em meio de
manutengdo, em cada um dos erlenmeyers. Estes foram colocados em agitador a 130 rpm
e temperatura de 30°C, por cerca de 16 horas.

Apds a contagem de células produzidas, com a cdmara de Newbauer, o

‘material fol padronizado para 3,5%10* células/ml e inoculado no fermentador.
4.2.1.2 Fermentagéo.
A cuba de fermentagdo com o meio, bem como todo o material a ser

utilizado na fermentagéo, foi esterilizado a 121°C, 15 min. Como meio de cultura utilizou-se

a seguinte composigéo:
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Caldo Nutriente 28 g/l

K,HPO, 1,75 g/l

pH 7.3

... As condigdes de fermentacdo foram: . .

aeracio 0,4 vvm
agitacdo 200 rpm
temperatura 30°C
vol. do fermentador 141
vol. meio de fermentacgio 101
cone. cel. no indculo 3,510 cel/ml
vol. indculofvol. total 5%

O tempo de fermentagio esteve proximo de 30 horas. O acompanhamento
foi feito através do pH do meio, e microscopicamente através de laminas para observagéo

de formagéo de esporos.

2.4.2. Centrifugacio.

Apos a fermentagdo foi realizada a separagdo dos sdlidos do material

fermentado através de centrifugacio
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As condigBes para centrifugac@io do material fermentado foram:

vazao 60 ml/min

rotagdo 24 000 rpm

A umidade do material apds a centrifugag@o esteve entre 78 e 84% e foi
determinada pelo método de estufa a 60°C.
Foi centrifugada uma cuba de fermentagdo por vez, ou seja 10 | de

material.

O rendimento médio foi de 8 g de massa imida por litro de caldo.

4.2.3. Preparo do material.

4.2.3.1. Préparo de material para secagem em atomizador.

O material foi preparado com umidade de 80% Bu (base umida).

Composigdo do material:

Bt 0,6%
argila 19,4%

solugdo de lactose 5% 80%
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A argila escolhida como inerte fol a caulinita (argila de duplacamada) que
estava disponivel no CNPMA. Esta ja havia demostrado boa compatibilidade, molhabilidade
e suspensabilidade quando usada com material biolégico, PEREIRA'

A solugdo de lactose foi usada para protegdo do material bioldgico,

. DULMAGE. (1990).

Inicialmente misturou-se a solugéo de lactose com a argila que foi colocada
por 20 min em um moinho para diminuigdo do tamanho das particula da argila.
Acrescentou-se entde o Bt, e o material ficou por mais 2 minutos no moinho.

O material resultante foi colocado em bequer de 3 1, sob agitagio

constante, para gue ndo houvesse decantagio durante o processo de secagem no atomizador.

4.2.3.2. Preparo do muaterial para secagem convencional.

O material foi preparado em um bequer de 1 | com umidade aproximada

de 50% Bu

Composi¢cdo do material:

Bt ‘ 1,5%
argila 48,5%
solugdo de lactose 5% 50%

! PREREIRA, A.L. Comunicacdc pessoal. Laboratério de Formulacio e
Fermentacdes, CNPMA/EMBRAPA, 19%2.
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Inicialmente foram misturados os componentes e entdo foram colocados
em agitador por 20 min, a 50 rpm.

Entdo o material foi colocado nas caixas de acrilico recobertas de tecido,
~ previamente pesadas, para serem levadas ao secador convencional.
4.2.3.3. Preparo do material para secagem por liofilizagao.

Foi entregue o material centrifugado com cerca de 80% de umidade a
Fundacdo Tropical de Pesquisa “André Tosello”, para que fosse realizada a liofilizagéo,
conforme metodologia propria do laboratorio.
4.2.4. Secagem.

4.2.4.3. Secagem em atomizador.

As amostras foram secas nas seguintes condi¢des do equipamento:

posicao
aspirador 17
bomba -9,8
fluxo de ar 600 Ni/h

vazao 600 ml/h



As condiges de temperatura variaram em:
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aquecimento temp entrada temp saida
(posigiio) 4 O
.8.. 120 £ 2 80 = 2
o0 | 150 i2 104 £ 2
12 180 + 2 130 £ 2

A alimentag@o do atomizador foi feita através de uma bomba peristaltica.

Segundo esquema apresentado na Fig 4.

Ajustou-se a temperatura de ar de entrada , e secou-se cerca de 600 ml de

material umido. Apds resfriamento do equipamento retirou-se a amostra seca que era

acondicionada em recipientes de vidro. O coletor de material seco era substituido a cada

montagem.

O intervalo entre cada operagdo ndo foi maior que 15 min.

4.2.4.2, Secagem convencional.

Para ajuste da temperatura do ar no secador usou-se¢ uma combinagio de

resisténcias e lampadas. Cerca de 30 min antes de serem colocados os amostradores para

secar, o secador era ligado e a temperatura estabilizada.
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A Material a ser seco B.Bomba peristdltica C.Material atomizado D.Entrada de dgua fria
E. Saida de agua quente F.Agulha G.Agitador

Figura 4. Sistema de alimentagéo do atomizador.

Os amostradores eram colocados sempre na seguinte ordem: a amostrador
1, amostrador 3 (para determinagdo de viabilidade) e amostrador 2.

A cada tempo os amostradores 1 e 2 eram pesados e do amostrador 3 era
retirada uma amostra para determinagéo da viabilidade.

As amostras para determinagéo de viabilidade foram colocadas em vidro
tipo penicilina, para posterior analise.

As pesagens eram feitas imediatamente apds retirada, em balanga eletronica

com dois decimais.
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A determinagdo da difusividade efetiva foi realizada utilizando valores

médios obtidos das curvas de secagem, por metodologia de MURR (1992). Foram utilizados
dois métodos para a determinagdo. No primeiro usou-se o termo adimensional (X-Xo), que

- KejftXo-Ke) que considera-a umidade de .equiiibﬁog-
4.2.3.3. Secagem por Hofilizago.

Foi feita pela Dra. Dirce Mithico Yamaocka Yano, da Colecdo de Cultura
Tropical, da Fundagao Tropical de Pesquisas e Tecnologia “André Toselo”, nas condigdes

utilizadas para preservagio de culturas.
4.2.4. Andlise de Viabilidade.

As amostras coletadas para viabilidade foram preparadas por metodologia
desenvolvida por RIOS? .

As amostras foram pesadas e colocadas em tubos de vidro de diametro
2,0 cm, acrescentando 5 ml dé solugdo salina. |

Os tubos contendo o material seco e solugdo salina eram colocados por 10

min no ultra-som, para que o po se dissolvesse na solugdo salina.

*RIOS, E.M. Correspondéncia pessoal. Universidade Federal de Pernambuco,
Depazitamento de Antibiéticos, Recife, 1993.
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Para reativar os esporos, aplicou-se choque térmico, colocando os tubos
em banho-matria a 80°C, por 10 min e depois em dgua fria, até que atingissem a temperatura
ambiente.

Fizeram-se as chh.ugées necessarias, para que fosse possivel a contagem
de colénias vidveis.

Foi feito plaqueamento de superficie, usando meio de cultura nutriente dgar
2%, sendo aplicados seis pontos com 20 pl de amostra em cada placa. Foram incubadas a

temperatura de 25°C por 15 a 20 h. Foram realizadas trés leituras para cada amostra.



5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1. Atomizador.

5.1.1. Resultados das secagens.

A secagem feita em atomizador teve registradas as seguintes temperaturas:

temperatura de temperatura
entrada de saida
120 + 2 80 = 2
150 = 2 108 £ 2

180+ 2 128 £ 2
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Os resultados da secagem da Tabela 2 estao expressos em cev (nimero de coldnias
obtidas de esporos viaveis) e NfNo (viabilidade relativa, onde No é o mimero inicial de

colénias e N o nimero de coldnias apds a secagem).

Tabela 2. Resultados da secagem por atomizador.

amostra temperatura No {cev) N (cev) | N/No (%)
entrada (°C)

1 120 4650000 2620456,92 57,46
150 4650000 1554004,01 34,08
180 4650000 105822345 23,21

2 120 7311000 3057355,99 41,82
150 7311000 2220426,14 30,38
180 7311600 1867072,61 25,54

3 120 10200000 8172120,87 80,12 .
150 10200000 6309136,09 66,71
180 10200000 3063321,57 30,03

5.1.2. Analise estatistica.

Com base nos dados acima foi feito o teste estatistico com Delineamento de Blocos
Casualizados, pois o nimero de esporos inicial variou muito, uma vez que cada teste foi
feito a partir de uma fermentacdo. Foram usadas duas varidveis para analise: N
(transformada em N/1000000) e log N. Houve diferenga significativa entre os blocos, ¢
entre as temperaturas de secagem com coeficiente de variagdo de 30,993% para a variavel

N; e de 1,301% para a variavel log N.
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O Anexo 1 apresenta a analise de variancias dos resultados do atomizador, O

resumo do teste de médias para temperaturas se apresenta na Tabela 3.

Tabela 3. Teste de Tukey para médias de temperaturas, em atomizador. . .

temperatura N (cev/1000000) log N
eCy O mediss 0 S®c 0 médies 5%+
120 4,616698 a 6,604680 a
150 3,526220 a 6,449324 b
180 1,996168 b 6,258633 c

* Médias seguidas por letras distintas diferem entre si ao nivel de significancia indicado.
Fol usado o teste de Tukey.

5.1.3. Analises termobacterioldgicas.

Com os dados de secagem foram feitas as analises termobacterioldgicas do Bacillus
thuringiensis, assim definidas as caracteristicas que podem ser usadas posteriormente para

outras secagens. Na Fig 5 se apresenta a influéncia das temperaturas na morte das bactérias.
5.1.3.1. Cilculo do valor D.

Para o cileulo do valor D, considerou-se que a amostra permaneceu em contato
com o ar quente por 2 segundos, MICRONAL (Catalogo Técnico), foi utilizada a
declividade média das retas. Os resultados médios estdo apresentados na Tabela 4, e nas Fig

6,7, 8.
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Figura 5. Viabilidade comparativa, em secador do tipo atomizador.

Tabela 4. Valores médios de D, para atomizador.
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temperatura D médio
Q) (s)
120 9,49
150 5,88

180 3,43
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Figura 6. Curva de Sobreviventes, apds secagem em atomizador & temperatura de
120°C

5.1.3.2. Caleulo de Z.

Com os valores de D foi construida a Fig 9, e por regressdo tendo R* de 0,9988,

tem-se o valor de Z que foi de 135,16 °C.
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Figura 7. Curva de Sobreviventes, apos secagem em atomizador a temperatura de
150°C.

5.2. Secagem Convencional.

5.2.1. Resultados das secagens.

Para a secagem convencional foram realizadas nove fermentacGes para obter a
quantidade de Bt necessaria ao ensaio, uma vez que uma mesma fermentacio foi
insuficiente para as trés diferentes temperaturas de secagem.

As temperaturas utilizadas foram 50°C, 70°C e 90°C.

Para comparagéo das secagens foi usado o parametro N/No, que se

encontra na Tabela 5, e na Fig 10.
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Figura 8. Curva de Sobreviventes, apds secagem em atomizador a temperatura de

180°C.

Tabela 5. Resultados da secagem convencional.

Temperatura (°C) No N N/No (%)

50 1,59 E+9 8.4 E+8 53,14
9,01 E+7 1,08 E+7 11,96
4,15 E+8 1,44 E+8 34,66

70 2,00 E+7 2,35 E+6 11,85
9,09 E+7 3,29 E+7 36,18
1,71 E+8 1,21 E+8 70,74

90 3,15 E+8 1,29 E+5 0,04
1,59 E+8 3,89 E+3 0,00

7,55 E+7 1,11 E+5 0,15
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Figura 9. Curva Fantasma de Morte Térmica, para secagem em atomizador, nas
temperaturas de 120, 150 e 180°C.

70
Temperaturs { C)

Figura 10. Viabilidade comparativa apds secagem convencional a 50, 70 e 90°C.

5.2.2. Analise estatistica.
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Foi usado o Delineamento de Blocos Casualizadoes. Foram comparados os blocos

e tempos de secagem na mesma temperatura. A varidvel foi o N (cev/1000000) e log N. Um

resumo da analise de varifincia se encontra no Tabela 6, e a analise completa no Anexo 2,

juntamente com os resultados das diversas secagens.

Tabela 6. Analise de Variancia.

termpera causas de N feov! TN log N

hras variagio

e} valor F prob>§ coct, valor F probof cogf,

vurisgio variagao

50 bloce 108,85 060001 s B442% 61.26 G.00001 s 5.203%
empo .05 0493063 us 281 G.08528 1%

0 bloce 6.51 00845 & TT635% 6,39 6,00809 s 5.759%
tempo 145 0.23763 ns Lo 0.1675 s

9 bloce 136 Qa3190G s 125 440 % 0.62 1.55305 as 9. 394%
temwpo 4,30 0.00438 s 539 0.00001 s

s=significativo

ns=nao significativo

Nas tabelas 7, 8 ¢ 9 encontra-se um resumo do teste de médias feito a partir dos

dados experimentais para viabilidade em fungdo do tempo de secagem.



Tahela 7. Teste de Tukey para médias de tempo a temperatura de 50°C.
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tempo N (cev/1000000) log N
@) médias 5% médias 5%
0 698,336657 a 8,590000 a
587,329992 S 8,4500{)0 .
3542546646 A 7923333 a
5,5 676,083341 a 8,503333 a
8,5 408,309992 a 8,230000 a
11 316,653328 a 7,766667 a
13,5 316,476662 a 7,590000 a
16,5 382,460000 a 7,686667 a
19,5 354,736659 a 8,066667 a
22,5 333,170004 a 8,040000 a

Medias seguidas por letras distintas diferem entre si ao nivet de significancia indicado.

Tabela 8. Teste de Tukey para médias de tempo a temperatura de 70°C,

tempo N (cev/1000000) log N
®) média 5% média 5%
0 93,890098 a 7,830000 a
1 03,363333 a 7,740000 a
3 106,706665 a 7,943333 a
5,5 42,239999 a 7,350000 a
8,5 75,153333 a 7,706667 a
11 25,620000 a 7,353333 a
13,5 24,960000 a 7,333333 a
16,5 22,273333 a 7,310000 a
19,5 40,800000 a 6,853333 a
22,5 52,076667 a 7,323333 a

Medias seguidas por letras distintas diferem entre sl ao nivel de significancia indicado.
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termpo. N (esporos/1000000) log N
@) médias 5% médias 5%
0 183,230001 a 8,193333 a
1 108,583331 ab 8,003333 a
3 72,353333 ab 7296667 ab
5,5 26,483334 b 7,023333 ab
8,5 14,873333 b 7,003333 ab
11 5,616667 b 6,666667 abe
13,5 0,893333 b 5936667 bed
16,5 0,206667 b 4993333 od
19,5 0,036667 b 4,390000 d
22,5 0,080333 b 4,583333 d

Medias seguidas por letras distintas diferem entre si ao nivel de significancia indicado.
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Como pode ser observado através das andlises de varidncias apenas o tratamento
com temperatura de 90°C causou reducéo significativa no mimero de esporos vidveis, no

tempo ensaiado.

5.2.3. Analise termobacterioldgica.

Na Fig 11 e Tabela 7 observa-se que nio houve reducdo da viabilidade do B, até
22,5 horas de secagem a temperatura de 50 °C.

Na Fig 12 e Tabela 8, relativas a secagem a 70 “C, durante 22,5 horas, o mestno
fato pode ser observado., isto €, nao houve decréscimo na viabilidade do Bt.

Na Fig 13 e Tabela 9, relativas a secagem a 90 °C, apresentam reducéo de
viabilidade do Bt a partir de 5,5 horas quando analizada a variavel transformada N e a partir

de 13,5 horas para a variavel log N.
- 5.2.3.1. Caleulo do valor D.
5.2.3.1.1. Célculo do valor D a 50°C.
regressao = 8,352099 - 0,0264785*tempo

R*= 3477%

D = 37,77 horas
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Figura 12. Curva de sobreviventes, a 70°C em secador convencional.
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Figura 13. Curva de sobreviventes, & 90°C em secador convencional.

5.2.3.1.2. Célculo do valor D a 70°C.
regressio = 7,847931 - 0,0350096%tempo
R? = 72,08%

D = 28,56 horas

5.2.3.1.3. Célculo do valor D a 90°C.
regressao = 8,132425 - 0,1706361 *tempo
R?=9525%

D = 5,86 horas
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5.2.3.2. Cialeulo do valor z.

Para o estimativa do valor de z sdo usados os valores D experimentais, porém

como nas regressdes a 50 e 70 °C o R nao foi maior que 93%, este valor nio pode ser

5.2.4. Curva de secagem.

Com os dados experimentais foram obtidas as curvas de umidade do produto contra

o tempo de secagem. Essas curvas podem ser observadas nas Fig 14, 15 e 16, as quais

apresentam o comportamento esperado.

50 7
50 -
|
~ 804 ™
g -
3 30 ®
o3
:Q =
E
220 *
¥
101 ¥
H y .
¥
o \ . , .
0 5 10 15 20 25
Tempo {h}

[= 1+ 2 =3

Figura 14. Curva de umidade do produto, durante secagem convencional a 50°C.
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Figura 15. Curva de umidade do produto durante secagem convencional & 70°C.
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Figura 16. Curva de umidade do produto durante secagem convencional a 90°C.

5.2.4.1. Célculo de h.
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Para o cadlculo de h foram usadas as equagdes 1, 2 e 3 citadas por

McADAMS,1954.

X:[L3*p-z*g*ﬁ*z§t)*{cp*“) (1)
2 K

B

Para 10° < X < 10'? tem-se:

h=0,19=A>? {2)

Para 10° < X £ 10* tem-se:

h = 0,29*(9}'5)0'25 (3}
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As propriedades do ar seco (a pressio de 1 atm), GASPARETTOQ?, sdo encontrados

na Tabela 10.

Tabela 10. Propriedades do ar seco (a pressfo de 1 atm), nas temperaturas
de 50, 70 e 90 °C.

g S e e R
O Kg/m® Keal/Kg*°C Kcal/m*h*’C  Kg/m*s 1/°C
50 1,0931 0,2405 0,0239 19,5805 3,10
70 1,0297 0,241 0,0251 20,483 2,92
90 0,9728 0,241 0,02635 21,3755 2,76

Os valores de X e de h para cada temperatura encontram-se na Tabela 11.

Tabela 11. Valores de X e h.

Temperatura X h
°C) (Kcalfh*m**°C)
50 58297,64 5,765
70 80002,33 6,693
90 88986,84 7,329
*  GASPARETTO, C.A. Anotac@es de aula. Disciplina de Fendmenos de

Transporte. Faculdade de Engenharia de Alimentos. UNICAMP. 1992,
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5.2.4.2. Célculo dos parametros j e f.

Para o calculo dos parametros j e f foi levada em consideragdo a quantidade de

dgua e de argila que havia no- produto-em cada tempo- de-secagem. Portanto -houve

_ necessidade de obter as propriedades da dgua e da argila. Na Tabela 12 encontram-se os

valores utilizados.

Tabela 12. Propriedades da agua e da argila em diferentes temperaturas.

Temperatura o k Keal*m/h*m**°C)

°C dgua(m’/h)’ argila(m?/s)* dgua’ argila'
50 0,559 0,18%10° 0,0432 0,00916
70 0,580 0,18%10° 0,0439 (,00958
90 0,599 0,18%10° 00447 0,00100

TLILEY et al,1984.
‘ BERA et all, 1987

Essas propriedades foram utilizadas para o cdleulo de Ny Com o valor de Ny, ,
podem ser estimados os valores de j e f através das curvas apresentadas em Pflug et al
apud YOKOYA, HAYAKAWA (1972), anexo 3, os valores encontrados estdo nas Tabelas

13, 14 e 15.



Tabela 13. Valores de j e f, em cada tempo de secagem a temperatura de 50°C.
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tempo umidade Ng; i f
(h) (%) (h)
0 54,08 0,1746 1,01 1,7120
1 4453 0,1973 1,02 16539
3 31,97 0,2368 Loz 15658
55 2124 02862 102 14620
8,5 13,28 0,3406 1,03 1,3732
11 8,24 0,3902 1,03 1,2907
13,5 4,93 0,44339 1,03 1,2206
16,5 2,41 0,4757 1,04 1,1554
19,5 1,11 0,5018 1,04 1,1152
22,5 0,73 0,5120 1,04 1,0996

Tabela 14. Valores de j e f, em cada tempo de secagem a temperatura de 70°C.

tempo umidade Ng; j f

(h) (%) (h)

0 53,53 0,1589 1,03 1,6429
i 38,44 0,2414 1,03 1,5531
3 2498 0,3043 1,04 1,4366
5,5 13,86 0,3906 1,04 1,2923
8,5 5,30 0,4896 1,05 1,1372
i1 1,87 - 0,5414 1,05 1,0586
13,5 0,88 0,5580 1,06 1,0336
16,5 0,83 0,5589 1,06 1,0323
19,5 0,81 0,5596 1,06 1,0312
22,5 0,80 0,5596 1,06 1,0312




Tabela 15, Valores de j e f, em cada tempo de secagem a temperatura de
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90°C.

tempo umidade Ny j f

th) - BBy (h)

0 52,67 0,2161 1,02 1,6063

g R T g T TEAE I

3 19,97 0,3608 1,03 1,3311
5.5 8,44 0,4723 1,04 1,2419
8,5 2,10 0,5692 1,04 1,1587
11 0,14 0,6076 1,04 1,0798
13,5 0,05 0,6095 1,05 1,0026
16,5 0,03 0,6099 1,05 0,9255
19,5 0,01 0,6103 1,06 0,8483
22,5 0,00 0,6106 1,06 0,7712

Para a construggo da curva de penetragdo de calor, foi necessirio calcular a

variagdo da temperatura do produto com o tempo, para isso utilizou-se a equagio 4 ,

apresentada por SPAGNOL et al, 1989.

{4}
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Substituindo-se os valores na equacdo 4, tem-se os perfis de temperaturas, que se

encontram na Tabela 16 e Fig 17.

" Tabela 16. Perfil de temperaturas em secagem convencional,

tempo T=50°C T=70°C T=90°C
(h) O O O
0 25,00 25,00 25,00
1 36,13 45,65 56,92
3 46,02 63,73 82,42
55 49,20 69,06 88,95
8,5 49,90 69,93 89,92
11 49,98 69,99 89,99
13,5 50,00 70,00 90,00
16,5 50,00 70,00 90,00
19,5 50,00 70,00 90,00
22,5 50,00 70,00 90,00

5.2.5. Penetragdo de calor e viabilidade de esporos durante a secagem.

Cruzando as informagdes obtidas com a analise termobacterioldgica e a penetragdo
de calor, tem-se as Fig 18, 19 e 20.
Observa-se que a 50°C ndo se apresenta tendéncia de redugéio de viabilidade dos
esporos o que € confimado pelo valor D a esta temperatura que foi de 37,77 h.
Para a temperatura de secagem a 70°C, também ndo foi notado o declinio da

viabilidade dos esporos e o valor D foi de 28,56 h.
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Figara 17. Curvas de penetragao de calor em secagem convencional as temperaturas
de 50, 70 e 90°C.

Porém, para a temperatura de secagem a 90°C, pode ser notado a diminuic¢fo de
coldnias de esporos viaveis, confirmado pelo valor D

encontrado de 5,86 h.

5.2.6. Calculo da difusividade efetiva.

Utilizando valores médios das curvas de secagem a 50, 70 e 90 °C, foi aplicado o
meétodo de regressdo ndo linear a0 modelo difusional baseado na geometria inicial da

amostra. O melhor ajuste foi obtido com sete termos da série, cujos valores de desvio

padrdo assintdtico (DPA) foram os mais baixos.
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Figura 18. Penetracéo de calor e log do niimero de colénias de esporos vidveis durante
secagem a 30°C,

Para o termo adimensional (X-Xo), que considera a amostra completamente seca

(Xe=0), os resultados obtidos foram:

Temperatura difusividade DPA erTo
°c (10" m?s) %
50 1,5747 - 3,6482 231,68
70 4,5685 6,6675 14595

90 5,4650 7,8174 143,04




Figura 19.Penetracao de calor e log do nimero de colonias de esporos vidveis durante

Temperatura { C)
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secagem a4 70°C.

lng N
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Para o termo adimensional (X-Xe)/(Xo-Xe) que considera a umidade de equilibrio,

os resultados obtidos foram:

temperatura difusividade DPA €170
°C (10" m¥s) %
50 1,9022 4,1565 218,51
70 5,1549 7,4690 144,89
%0 5,7176 8,1744 142,97
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Figura 20. Penetracao de calor e log do nimero de coldnias de esporos vidveis durante
secagem a 90°C.

Conforme resuitados acima verificamos que o modelo difusional, que utiliza a 2*
Lei de Fick, ndo se ajusta as curvas de secagem deste material, provavelmente devido ao
fendmeno do encolhimento. Este modelo admite a hipdtese de ndo haver encolhimento do

material durante o processo de secagem.

5.3, Liofilizador.

O material a ser liofilizado foi entregue 2 Fundagio Tropical de Pesquisas e
Tecnologia “André Tosello”, para que fosse utilizada a
metodologia do laboratério.

Sendo a fungdo do laboratdrio a conservagdo de culturas, nio hid na rotina
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laboratorial a preocupagio com a quantificagdo da viabilidade do material e sim com a

qualidade do mesmo para que n@o haja mutantes.

5.4. Comentérios adicionas.

Analisando as curvas de secagem e curvas de temperatura contra viabilidade, pode-
se perceber que as temperaturas de 50 e 70 °C ndo causam reducio na viabilidade mesmo
que esteja conjugada a baixa umidade do produto, para 50 °C a umidade de 0,73% e para
70 °C a umidade de 0,83%.

A diminuigdo da viabilidade demonstrada na Fig 20, inicia-se proxima a 6 h o que
é confirmado pelo valor D calculado em 5,86 h, para 90 °C. A acentuada queda de
viabilidade apds 10 h de secagem demonstra que a baixa umidade aliada a 90°C de

temperatura exercem influéncia e merece futuros trabalhos para explorar este aspecto.



6. CONCLUSOES

Apesar da literatura adotar N/No como variavel e resposta aos tratamentos
térmicos, no presente estudo essa varidvel ndo representou objetivamente o fenémeno.

A varidvel log N apresentou coeficientes de variagio menéres que a N
transformada (N/1000000), tendo sido escoihida para as analises estatisticas.

A secagem por atomizador € factivel e a viabilidade relativa a 120 °C
esteve entre 41,82 e 80,12%, a 150 °C entre 30,38 ¢ 66,71% e a 180 °C entre 23,21 ¢
30,03% .

O dano causado aos esporos na secagem em atomizador foi crescente com
o aumento de temperatura, de 120 para 150 °C e 150 para 180 °C, dentro das condigdes do
trabalho desenvolvido.

Os valores de D, para secagem em atomizador foram 9,49 s para 120 °C,
5,88s para 150 °C e 3,43 para 180 °C. Esses valores sio importantes para o
dimensionamento de atomizadores para secagem de produtos microbioldgicos.

Para o atomizador estudado o valor z foi de 135,16 °C.
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A viabilidade relativa para a secagem convencional foi praticamente
idéntica a 50 e 70 °C e para 90 °C houve uma acentuada reduggo.

A redugio da viabilidade durante as 22,5 h de secagem convencional foi

“observada somente a 90 °C.

A 50 °C e 70°C nioc houve redugdo de viabiliadde relativa, durante o
periodo estudado.

O valor D para secagem cenvencional a 90 °C foi de 5,86 h.

Apesar do R? das regressdes para calculo de D a 50 °C e 70 °C ndo
estarem dentro do intervalo de confianca, os resultados obtidos de 37,77 h e 28,50 h
respectivamente, s3o coerentes com os resultados de viabilidade relativa encontrados.

Nao foi possivel estimar o valor z poara secagem convencional do material
em estudo.

As curvas de secagem e penetragdo de calor mostram que nao hé
diminui¢do de viabilidade do material mesmo submetido as temperaturas de 50 e 70 °Ce
niveis dé contettddo de umidade de 0,73 e 0,83% respectivamnente.

As curvas de penetracdo de calor e esporos vidveis, mostram a redugéo da
viabilidade a partir de 6 h, confirmando o calculo do valor de D para 90 °C em secagem

convencional que foi de 5,86 h.



7. ANEXOS.

7.1. Anexo 1. Resultados e andlise estatistica da secagem por atonizador.
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D85, 51 = LO425 - DMLE. 13 s 1,50438

WUM.ORBER MURLTRAT, WIME  BUMLREPET. KLRIAS HEDIAD ORIBINRIS W 1
! ! TLE § 4.015498 3.816578 3 &
K Z Ti50 % 3, 52R22% 352 a AR
3 3 Tigh 3 1,935188 1.595158 BB
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ESRES SRR R e Rt it Rtiitititetestizitssi titiiissstittisiesiiss,

H BARERT - GISTEHA DE AHRLISE ESTATISTICA H
f futores: Elio Paulo Ionta -~ ABssuri Alseida Hachade f
H SERRRG - Faroidade de Eng, Bgricnls - UMICHEP H

H #HELISE DA VARIRVEL LUB EBP - ARBUIVE: ATORIZA H
I EL S TP ittt attateisusineatttbinssnititesitaseitistes:

DODIED DO PROGETG: TESE
RESPONSAYEL: REBINA O HORAES

DELIMEANENTD EXPERISENTAL: DEC

RRSERVACOES NAD TRANSFORMADSS

HOHE 0% FATORES

CRURRE B4 VaRIACHD E.L. 5.6, g.4 YARLOR P FRERLGF
HLOCD 2 1.38338135 0, 8716907 GETYEL G.000GL
TERP 2 3, 5407795 0.2703898 38,5812 0,08001
RESIDHD iz . 1542672 0, 6070120
TeTAL 2 2.0384248

HEDIA BEREL = 8,437043

COEFICIENTE DE VARIACAD = L.3GL X
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TESTE DE TUKEY PFARA BEDIAS BE BLOGO

HUM.ORDEW HUM.TRAT.  HOHE  NUM.REPET. REDIAS REDIAG ORIGINAIE 51 M

U S - SRR TN ¥ B £ B
2 3w ? 5,344548 &, 364548 bR
3 f Bl g 5208280 §,708750 ¢t
KEDIAS SEGUIDAS PO LETRAS DISTINTAS DIFEREM ENTRE 51 AD KIVEL OF SIGNIFICANCIA INDICADD
DH.S, 5] = 009973 - D5 1% = 0.12876

TESTE DE TUKEY PREA REDIRS DE TEWP

HUR,DRBEM BUM.YRAT.  ROME  WOMLREPET. HELIRS HEDIAS ORIGIRAIS &1 14

i i 1129 5 b biaes]) 5, 504580 & A
2 2 TiM0 7 §.44932 b 449324 b B
3 3 1180 7 £.Z5B833 5. 758833 C £

HEDIAS GEGUIDRS PON LETRAS DISTINTAE DIFERER ENTRE Bi A0 NIVEL DE SISRIFICANDIA TNBICADD
DHG B = 0,09%73 - BH.B. 1L = 8,17875



7.2. Anexo 2. Resultados e analise estatistica em secagem convencional.

7.2.1. Resultados e analise estatistica a 50 °C.

AHOSTRA:
TERF. 1
DatTa:

AROSTRA:
TEHP,

BRTR:

.o RECE:
P. RECE:
FATOR 1:

AROSTRA
4,08
1,00
3,00
5,00
7,08
B 00
g 0l

10, ol
11,00
12,0

ROND308073
5 ¢
G6,87.53
73,42
2% 47
3,78
TERP N, HORES
R
§.00
3,80
5,50
2,50
11,80
£3,50
16,5
19,50
72,50
RONCI0R0T3
%0 ¢
08,67.93
25,82
73,49
6,79
TEHP N, HORAS
53,00 9,00
51,00 1,00
100 3,00
58,00 5,5
S1,00 8,50
54,00 14,00
31,00 13,50
S5O0 18,50
s1,00 19,50
81,00 72,50
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1355
121,83
143,80
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94,79

8,00
193,97
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9,48

R?
195,22
180,76
182,93
145,15
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6,79
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-
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L
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g/P0 BED
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100,00

MEDIA CONTASEW CONTIUMID N/NO

54,08 5,85E407 9,04E407
84,53 &, 47E+DT B,068407
31,97 9,23E+00 1,36E404
21,28 6495407 B,24E407
13,28 1 A0E40T 1,81E407
8,79 2,10E+06 2,29E+05
§,93 1,54E408 1, 47E+04
2,51 8,35E405 8, 548403
$00 8, HERDT §,308407
0

73 1076407 §,08E+07
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BRBSTRA: RORCILGGTS

EeF,r M E Aftp 1 1y 93,31

ATA: 13.07.%3 RRUA T 2+ 93,
RECY: 23,132 IBTALLy 194,32 WL 193,00
ReC?: 23,49 a2y 195,82 INEEIGZ: 172,33
BT RATOR igd o .

5/FD SECH
pOSTRE TEMP N, HORAS R A7 UMIB L DMID?  MEBIA O CONTIUMID H/NO 108
b0 I3A0 0,00 138,32 195,87 53,90 55,60 54,73 ¢ 8 A5EHR 100,00
100 47,00 1,00 (73,13 17L,23 0 40,85 42,49 41,47 % 1,63E403 44,08
3,40 3,60 158,34 134,78 29, 3,08 30,46 7 3,748 81,37
.50 133,44 138,58 20,89 22,38 Il,ab f 7,30E408 55,35
3,50 125,54 174,57 1340 28 13,84 5,0 3506408 84,7
HLGD 0 HB,37 11593 8,83 9,78 Qﬁ# 47407 1056608 AR
0,5 125 1005 577 5% 5t 1,3 §,0%E407 9,70
16,50 168,40 10,7 7.3 1,8 LISEHE 32,63
19,5 165,9% 104,13 L6 2,9 1,3%4+68 31,94
22,50 168063 103,18 0,49 1,88 AEA0E T4, 84
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SHEEREpnRIRT R T R R I e e e s e

i SAMEST - SIGTEMA DE AMALISE ESTRTISTICA H
it Autores: Elip Paulo fonta - feauri 4lseids Machado
H SEASRO - Faculdede de Eng. fgricola - UNICANWP i

i AHALTSE DO VARIAVEL LOB ISP - SRGUIVO: CORVECSG H
L I

CODIED 0 PROJETO: TESE

RESPONSAVEL: REGING O WORGES

DELTHEGAENTD EXPERINERTAL: DEC

[ S

LAUSAS DA VARIACAD 8.5, 5.0, 2.4, YRLOR F FROELF
RLGCO 2 21.8782872 10, 8381438 81,2633 Q.000ul
TEXFD ? 33514174 0.3726614 Z.4061 0.48578
RESITUR 18 3,1844453 0. 1785137
ToTAE 9 28,7141481

HEDIR SERAL = 8. 084508

COEFICIENTE BE VARIACARD = 5,203 %
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TESTE DE TUKEY FAEA BEDIAS BE BLOLD

Sl Lk Ak et o o o S e 7 e e AL Y P T S Sk 8 A AR Y Y B S e L i e TS 4 T

1 i 21 10 7.0430040 9083000 R
R SRUUUURITT: SN S i B.238000 0 B.23300% B B
3 2 i3 1@ & 977000 6. 977000 3 L

HEDIAS GEGUIRAR PO LEIRAG DIGTINTAG GIFERER DNTRE 51 AD MIVEL DE GIGHIFICANCIA 1HDIDALD
SR P O.AB016 - DUMLE MY - 0.52514

DE TUKEY PARA HEDIAS BE TEMPG
HUK,ORDEM HUB,TRRT. HOME  RUM.REPET. KEDIES HEDIRS DRIGINRIS 3% I

i 1 T 3 3. 5390000 i A
Z 3 i 3 8, 502333 x F
3 2 il 3 8, 8500040 i f
4 & T4 3 8. 2306040 ER
3 2 T8 3 8. 055457 a &
& it T9 3 8. 040000 z A
7 3 1z i R FAREY i A
g 8 s 3 TEBEAT 3 &
g 3 17 i 15567 & B
14 7 14 3 g #

MEDIAE SIGUIDAG P
B.H.5 =




FRERRERMTEERRITIEE RN A T R L R R R R R e

3 SANEST - SISTERA [E AHALISE ERTATIRTICR $
1 fulores: Elip Pavlo Jonta - fssuri flseids Hachado f
H SERRRD - Faruldsde de Eng. Agricola - UNICOMP 4
Yoo BHALISE DA VARIAVEL N ESF - BRBUIVO: CORVECSD 8

PHRIIrRIIIIII R R e T e e ey

£ORIGE DO PROJERG: TEEE

RESPONGAVEL: REGINA O HORAELR

DELTHERMENTD EXPERIBENTAL: DED

ORSERVALGES KAD TREHSFORMADAS

NOME DOS FATORES

bl
s

510492,8892118

e
)

16659, 3480123 HREGI,ATA00RE 109.BE3S
£7832, 5432458 2,443

G6672.4881178 J314B. 4715828

b4

3B TIALS

{RURRS bR VRRIACAD L
SRESH 2
TERPD 9
RESTTUD i8
ToTsL 24

HEDIR GERRL = 481, 609310

LOEFICIENTE DE VARIACAD =

39,442 %
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PROB,3F

(2., 00001
,09383
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TESTE UOE TUKEY PRAA BEDIAS DE BLOCD

i i B g 1147533584 1137.533984 g A
? I e M7 UET60 FHE IR0 bR
3 4 B2 1t 2993700 3937600 bR

ETRAR DISTINTRY DITERER ERTRE 51 AU WIVEL DE SIGHIFICARCIA IMDICADS
4476 - BRLG, i s 2350103
TESTE DE TUKEY P&RA BEDIAS DE TENPO

il
R
N
re
T
b2
-

8, I

i i T3 3 5§78, 338457 H98.3385657 g A
2 ] T3 3 £75.033341 LYER GRS & B
3 2 H 3 o87. 379992 $87.329992 i A
§ 3 12 3 542, 584844 S HAbbAS : A
3 5 Ik 3 A08,3099927 §53.307952 a 4
b 8 T 3 B2, AE0000 3H2.460000 3 A
H ¥ 78 3 334.73845% 354738459 i h
B 14 & 3 { 3L, 180004 i A
g 5 13 3 36.853328 x &
i 7 Ta 3 316478602 a2 &
REE DIETINTAG DIFEREM ENTRE Bl A0 NIVEL OC SIORIFIDONCIA IWDICAED

] T
BEE 3= 23394098 - DG HX = 531,73283



7.2.2. Resultados e analise estatistica a 70 °C.

RHOSTRA: ROALZ0A0A3

TEWP.: T0C COABHA T §r 84,00
BeTar  44,06.53 AR 1 2: 852
PR 12,63 i a7 miomn wemd o
F. RECZ: 23,33 T0TALZy 181,97 IHIPIO2: 158,82
FaTlR 1: 0,49 FRIORZ: 1,42
g/Fd SECD
EROSTRA  TERP %. RDRAS &1 2 UHID & UKID 7 MEDIA CONTSGER CONTIURID ®/NO LOG ESP/S
4,40 L] 4,00 184,17 1BL97 83,30 5R,72 0 335D 9.EOE+0S 2,00E407 100,40 7,58
!, i 1,80 158,88 1B9.16 3TRG 3R,5F 0 3E,44 2 BREHOT 3,E3EH07 191,47 7.5
3 i 3,000 IRT,F0 1RTM0 B4,30 ZR,4k ZR,5R L EAD4UB L ABEH0B BZE,40 8,22
5 i1 80 1,83 HBA4AD M8 15,47 Awgﬁﬁ 1,38E407 1 3407 77,78 7.49
7y By &4 168,7%  105,0h 3,3 5,28 5,38 1,4 1720407 84,04 7.4
8.0 LU S 10,84 100,03 1,43 2,07 1,87 1, 1428407 H.?o T 10
R G K 39,08 98,81 4,5k 1,20 (.88 &, TLATEGT 5L 7,07
19,00 is, EER I I 9,5 1,15 0,83 L, IEEHT 87,54 7,13
FRgRey 17, 38,38 %R.43 4,50 1,12 4,8l 4, 1 halb g.12 &,22
12,00 7, 33,97 %R48 4,49 .42 G50 2,3 2,37E06 41,88 6,37

AHOESTRA: RORLZZAGA3

MR 0 E REUE T 1T 91,08

DATAT  76.05.53 REUR T 25 BAE

P, RECH: 22,97 WAL 198,51 INICIOL: 171,58
B, BECT: 73,50 T0TALZ7: 188,34 INICIOZ: 184,84
FATOR {; 1,02 FATORZ: 0,75

5 /PO SECD

ANOSTRE TEWP N, HORES  RU R2 GMID L UNID 2 MEDIA CONVAGEN CONTRUNID W/NO  LOS ESE/S
0,00 74,00 0,00 194,58 (88,34 53,07 52,57 52,80 4,09E407 Q09E407 100,60 7,9
1,00 75,00 1,00 168,56 (67,40 36,59 39,87 39,20 2,39E+07 3,93E+07 43,25 7,59
3,00 78,00 3,00 14D,48 140,58 70,57 23,75 22,6 2,B1E407 3,37E07 3?,33 7,52
s,00 77,00 5,50 148,35 119,23 8,68 10,80 9,88 373407 £,130¢07 85,40 7,82
7,00 TLOD 50 107,28 106,54 2,22 2,30 2,5 4,50E407 4,BEE+G7 1gx. 7,47
8,00 74,00 £1,00 103,33 1937 1,16 090 1,00 0508400 4,38E607 48,18 7,84
9,00 TLA0 13,30 105,28 103,82 5,05 076 0,90 4,28E607 A 82E407 48,63 7,45

10,00 L0 16,30 105,28 103,07 1,05 0,76 0,91 3,51Es07 3,546407 3,97 7,58
$,00 0 TLO0 13,50 105,22 103,00 1,02 0,75 0,89 L79Ee06 I BIEW0S 1,97 4,2
(2,00 FLE0 22,50 165,22 103,00 1,02 675 0,89 36407 3,29E67 34,08 7,82
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FFSEEE RS SRR3R s it iaiisttivatsitinsittivtizy
i SARESRT - SISTERA DE ANALISE ESTATISTICA i
t Gulpres: Elig Paulp Zonta - Beeuri Alseids Rachedn 1§
H BERBRD - Faguldede de Eng. Roricsla - URICAHP H
S ARALISE DA VRRIAVEL LDO ESP - BRGUIVG: CORVECTO H
LEREEREREEsdstiatitiniiatintisnsatarsiiosetasavanistenasstsi

. CODIGR DO PROIETO: TESE
RESPONSAVEL: REGINA D MORAES

DELINERBERTO EXPERINENTAL: DE(

COEFICIENTE BE VARIACAR = 5,739 %

78

CAUSAE DR VARIACAD B.L. &8 g4 VRLOR F FPROALMF
ELIDE 2 2.3808204 15904132 £,3910 0, 00809
TERPE 3 282813489 4.3142574 1.887)  (.16878
RESIOUD 18 3T 0. IBE2802
1074 ks 3.5617 5464

BEDIH BERAL = 7494353
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TERTE BE TUKEY PARG KEBIAS BE BLOLH

KUS,GROEW SUN.TRET. NOME  HUMLREPET.  HEDIAS  MEDIAS GRIGIRAIS 5% 13
: 38 10 7837600 7,837080 FR
? 7 10 7,49%500 7.499000 i 48
3 18 it 7,137860 7.147000 b3

HEDIRG GEBUHDAS POR LETRAS DISTINTAS DIFEREH ENTRE 61 A0 NIVEL DE SIGHNIFICARCIA IRBICADA
BH.E, W os 0,426 - BE N = G.b4140

IESTE BE TUREY FPRRA REDIAS 3¢ YEAPD

OROEM  WUM,TRAT.  HOME  HUM,REZPET, HEDIAS HELIAS DRIGIHAIS 30 1%

1 3 T 3 L943333 g A
2 1 Ti 3 L0000 zg &
3 2 Ti 3 7 TA0000 a2 f
3 5 14 3 , FOBSET a &
5 4 3 3 LEEH00D & &
4 Y Ia 3 LRSS a A
7 7 5] 3 LERIEEE 2 A
A i H 3 ,32331» 2 B
2 a 17 3 2 B
i 4 18 3 a A

HEBIAE SEGUIDAS POR LETRAS DIGTIHTAS DNFERER ENTRE
b.B.5, 5% = 1.268332 - DLHE lE =



PEER IR R R T L T e R R R R Y4
SANEST ~ EIGTEHA BE ANALISE ERTATIETICA i

i
1
1
i

putores: Flic Faule Io

nts - Ffgaerl Rlseida Rachade i

SERRRD - Fzeuldade de Eng. Apricels - UNIDAWP H
SHALISE DA VARIAVEL M ESP - RRQUIVD: CORVELTD H
3353552001 H10ER200 20 2R 0 R R bt iARt0ttiiNestttsietis;

Eﬁﬂlﬁﬁ bl PROGETO: TEEE

ESPONSAY EL Fch!#* 1 BORALS

el

DEL THERKENTD EYPERIHENIAL: BED

ERVRCOES HAD TRAKSFORKADAS

B3

NOME DS FATORES
FRTER HOKE

e EIRER

B TeRpR

£.8, 8.4 YRLOR F
227752066510 FERCH IR URERE £.3178
23815, 0010052 2RIT.RR02115 1.4543
FI872, 5083971 1804, 0282554

REBIA GERAL =

CHEFIE

R
o4, 7093

CIENTE OE VRRIACAD =

77.833 %
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0.00845
425783



FESTE DE TUKEY PA&RAR BEDIAS DE BLOCH

KUM.GROTH BUMLTRAT. HOME  KUBLREPET. HEDIRS HEDIAZ ORIGINAIS 31 I

1 ok B3 i FiL.A54600 . ALAB008 . & A

2 2 EZ 16 30, 993040 4%, 923000 E AR

3 1 3] 19 29.980%99 295780949 b B
HEDIRD BEBUIDAS FOR LETRAS DISTIHTAT DIFERER ENTRE 51 A0 RIVEL DL SIGHIFICRNCIA I?%E!fﬁ
BLH.E W= 4B 48740 - D.AG, fi = 8312754

i 3 12 3 105, 705845 106, 705443 i A
? 1 14 3 3.8599978 93899998 a A
3 5] T4 3 Th, 153333 75,153333 & A
§ ? 11 3 ; g A
5 ia i9 3 a &
& 4 13 3 z A
7 ] 13 3 : A
g a I3 3 g R
g 7 i 3 g A
14 g 77 3 i &

\IVEL DE SIBHIFICANCIA IRDIC

81

&m0

arm
i1y
M



7.2.3. Resultados e analise estatistica a 90 °C.

AHOCTRA: ROBEILISGYS
?

TR 90 L . BBUA D I3 9L,8%
DATAY  14.09.93 C RRHA T Zr 90,13
P.RECL: 73,45 TOTALL: 197,09 IKICIBL: 173,94
P,ORECTT 73,40 WTALZ: i94,87 INCIDZ: 171,77
FATGRL: FATORY:
o/P0 SELD
GNDSTRE TERP W, HORAS ORI 72 URID L URID 7 MEBIA CONTEREM CONTSUMIDN/NO
G800 90,00 0,00 197,09 194,87 5200 32,84 52,47 [,49E4BE 3,A5E408 100,00
100 94,00 1,00 18985 188,01 37,08 3,01 37,02 §,1BE+08 1 E7E+08 59,43
Tor 9100 .00 1403 13872 20,08 19,85 19,97 L&D 2045408 bh b
500 93,60 5,50 120,23 45,87 2,50 3,38 8,45 6430407 7,02E407 22,30
7,00 9A,0 8,50 109,09 08,30 2,00 1,09 2,10 5,DIE0b &, 14EH06 1,95
g, 92,00 11,06 105,85 108,99 0,03 0,186 0,14 5,89E404 4,908408 2,19
- 50,60 13,50 105,50 104,87 0,68 6,06 0,00 §,47E+05 &,47E:03 0,71
9,00 15,50 105,42 104,78 6,03 0,08 0,03 §,BIEecd 1818404 0,0
B2,60 19,30 10304 94,78 0,02 0,80 0,00 LISEe04 L1564 0,00
80,00 22,50 105,43 108,77 6,80 4,00 0,00 § 23465 1,79E+05 0,04
& BONCIZ0053
30 ¢ MU 1 L 77,08
20,0593 GEUE T Z: 7H,%R
e, REDL: 12,83 TOTALL: 195,09 INICIGL: 172,28
P.oREL: 23, TOTALZ: 199,35 INICICZ: 175,95
FATORL: FATORZ:

g/P0 SECH
a1 §2  UNID 1 UMID 2 WMEDIA CONTAGEM CONTIUNID W/NO
195,09 199,35 44,72 44,87 44,30 &,50Fe07 1,59E+08 100,00
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H SBHEST - GIRTEMA DE ANALIBE LSTATISTICA

I fetoresy Elio Paulp Tents - Aeseri Blipeids Machado
H BEABRG - Feruldsde de Dng, Agricela - UNICAKP

i #RALISE DR VARIAVEL LOB ESP - BROUIVG: LOWVEC

H
H
i
H

B Seets et i it inseestestiasssntisasiitiotstsstiisiseiisicsiy

£ODIGD DO PROJETO: TESE
RECPONSAVEL: REGINA 0 BDRAES
3EL THEARENTD CYPERIKENTAL: DEC

GREERVATDES KAl THANSFIRKADND

CAUZRE B VARIACHD g1 5.8 G.H, VALIR F
I RUNE Z 0.8471408 0.2235703 o168
TERFD g o, B4EGTEY H.6491198 15,5850
REZIDUD ig 5,5242578 0.3624587
AL el 75134777

HEDIA BERAL = . 303000

COEFICIENTE DE VARIACRB = 9,394 %
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TESTE DE TUREY PARA KEDIAS DE BLOCO

HUMLORBEN MUMLTRAT. HOME  BUBLREPET, HEBIAS HEDIAS DRIGIRRIS &1 1%

13
]

i H 3] 10 &,.58L1000 6. 081000 B
2 K K3 i 8, 336504 6. 336000 & A
3 2 BZ it 316000 &, 310040 zg A
HEDIAS SEGUIBAS POR LETRAS DISTINTAS DIFEREM EHIHE 51 AD HIVEL DL SIGHIFICANCIA IRDICRDEG
D.BE, B = 9,68728 - DME MG 4.89400 '
TESTE DE TUREY PARA KEDIAS BE TEWPD

HUMOORDER HUMLTRET.  MDNE  HUMREPET, HERIAS HEDIAS ORIBINAIS H 1

14 ! 0 3 8193333 4, 193333 H A

2 Z T3 3 8, 003333 g 003333 a a8

3 3 72 3 Fal ity 7. 298587 b AB

3 & 74 3 §.923333 7023333 ] HEE

3 § 73 3 7,043333 L0034 gb  RED

& & I 3 8. 885587 b bebhbT shc  ABLD

7 H T 3 553667 3938887 bed  BOBE

g 4 77 3 4,993353 3,993358 g (B

7 it 3 3 4.583333 §, 583333 g e

1 ¥ 18 3 4,59000 4. 3900604 i 3
MEDIAT SEGUIDAE PO LETRAG DIGTINTAS BIFERENM ENTRE BI A0 MIVEL DE SIGRIFICANCIA IRWDICADD
.H.5. 51 = 1.74229 - DLA.G U s 2157
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i SEABRD - Feculdade de Eng. fgricocla - UNICENP H
H ARALISE DA VRRIAVEL B ESP - ARGUIVO: CONVED H

tf&iiéi?iiii??i;ii%iiiiiiiiiiiiti%?t;itii{i;iiitiiiitiiiii;i
CODIRO B0 PROJETO: TERE
RESFONSAVEL: REGINA O HORAES
DELIHEABENTE EXPERIBINTAL: BRC

JHSERVADOES HAD TRONEFORMARDAS

GUADRD DA ANALISE BE VERIARCIA
CRUSAS DA VARIACAD g.1. 58 2.4, VRLOH F
IR ¥ 273 A998 1153 & 7315974 4,164
TERPG 9 103047, 18045659 11514, 5756073 4,3043
RESIBUG 18 48140, M78572 2670, 5859971
TaTAL el L7A0R3, 1921173
REDIA BERAL = 1235699

COEFICIERTE DE YARIALAD =

123,444 %
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M

STE DE TUKEY FPaARA BERIAS BE BLDCO

K. ORDEM RUMLTRAT. ROME  BUM.REPET. BEREAG KEBIAT CRIGINAIS 5% 1%

1 1 ] I3 78. 7950061 78.9934601 a R
L2 2. K. 131 29.07509% . 29.0%50%% ab. &
3 3 13 it 15.453004 13.689009 b &
. MEDIAS GERUIDAS -POR LETRAS DIRVINTAS BIFERER ENTHE 51 AD MIVEL DE SIBNIFICANCIA INDIDADG
D.HE. 5= 59.44956 - DH.E ML= 7887893

TESTE DE TUKEY FARA KEDIAS IE TERRG

HUH.ORDEM HiMLTRST.  NOKE  HUMLREPET. HEBIAS REDIRS ORIGIRAIS W 1

! i &1 3 183, 236001 183230001 i A
Z 2 11 3 14858355 103, 383331 EL I
3 3 12 3 72.353353 72,3553 b A
3 g 13 K 28, 883334 26,40333 B A
5 5 14 3 14,873353 14,7330 b A
& & T3 3 G b1BEET FES LY A
H 7 Th 3 §.893353 6.893333 b &
g g 7 3 0, 285847 0. 206887 4
k] 1% T 3 4.080333 4. 480333 A
1% 7 T8 3 0036847 0. 036557 A
SIGHIFICANLER [NDICADD

HEDIAS SEGUIDAR #
E
!

Rk LETRAS DISTINTAS DIFEREM ENTRE 8! 40 NIVEL OE
38, T P 4

£.41078 - DR HE = {85,157
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7.3. Anexo 3. Curvas de f*a/r® versus N, curvas apresentadas por Pflug et al apud
YOKOYA, HAYAKAWA (1972)
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